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1°. Daten 


Speicher: 
6 K Byte PROM für Sonderprogramme 


Programminhalt: 

- Bestimmung der Schichtdicke von Küvetten durch automatisches 
Ausmessen der Interferenzen, die beim Messen einer leeren 
Küvette gegen Luft aufgezeichnet werden; Dickenmessung von 
Folien sowie Bestimmung dünner Schichten 


- Mehrkomponentenanalyse 
Quantitative Bestimmung der einzelnen Komponenten eines 
aus maximal 6 bekannten Komponenten bestehenden Probenge- 


mischs: 


1. Messung der Extinktion jeder isoliert vorliegenden Kompo- 
nente bekannter Konzentration C (Wertebereich 10"®<c < 10°) 
und Schichtdicke d (Wertebereich 0,001 S d s 3000) an 
maximal 6 Meßwellenzahlen mit anschließender Berechnung der 
Extinktionskoeffizienten; Messung der Extinktion einmal 
oder zyklisch mit Berechnung des Mittelwertes und der 
Standardabweichung des Extinktionskoeffizienten; 

Auswahl der Untergrundkorrektur: 

AUTO ZERO-Korrektur (Ein-Punkt-Korrektur) an der Meßwellen- 
zahl, 

Zwei-Punkte-Korrektur zur Ermittlung der Extinktions- 
differenz zwischen Meßwellenzahl und einer Bezugswellen- 
zahl (lineare Basiskorrektur parallel zur Abszisse), 
Drei-Punkte-Korrektur zwischen Meßwellenzahl und zwei 
Bezugswellenzahlen (lineare Basiskorrektur). 


2. Eingabe der Extinktionskoeffizienten zur Lösung des 
linearen Gleichungssystems 
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3. Meseung der Extinktion des Probengemische bei bekannter 
Schichtdicke an allen Meßwellenzehlsn mit anschließender 
automatischer Bsrechnung dar Konzentration jeder Komponente; 
Messung der Extinktion einmel oder zyklisch mit Be- 
rechnung des Mittelwertes der Konzentration und der 
Stenderdabweichung 


Absessungen der Kassette: 170 mn x 30 mm x 135 an 


Masse: 400 g 
2. Beschreibung der Funktion 
2.1. Allgemeines 


Die Programmkassette MULTICOMPONENT ANALYSIS ist eine 
Ergänzungeeinrichtung zu den Spektralphotometern SPECORD M 80 
und SPECORD M 86 in der Ausrüstungsveriante mit Drucker und 
Leiterplette “8 K Byte Meßwertspsicher”. Mit der Kassette 
können durch einen autonetischen Meß- und Berechnungsableuf 
Mehrkomponentengemische mit maximal 6 Komponenten quantitativ 
analysiert, d. h. die Konzentration ihrer sinzelnen Komponenten 
berechnet werden. 

Die Kassette ermöglicht die exakte Bestimmung der wirksamen 
Schichtdicke der zur quantitativen Messung verwendeten Kü- 
vetten durch autonatisches Ausmessen der Interferenzen, die 
beim Messen der Transmission einer leeren Küvette gegen Luft 
aufgezeichnet werden. Auch die Dicke von Folien und dünnen 
Schichten kann auf diese Weise bestimmt werden. 

Werden die Kassettenprogramme nicht aufgerufen, kenn die 
Kessette im SPECORD verbleiben, da auch bei gesteckter 
Kassette alle Funktionen des SPECORD-Grundgerätes gewahrt 
bleiben. 


2.2. Progremsinhalt 


Die Programmkassette MULTICOMPONENT ANALYSIS beinhaltet 
4 Sonderprogranme (im folgenden SOP genannt), die die Adressen 
4.00, 4.10, 4.20 und 4.21 besitzen. 


SOP_4.00 Bestimmung der Schichtdicke (PATHLENGTH) 


Das SOP 4.00 ist für jede quantitative Analyse notwendig. 

Die Schichtdicke von Küvetten, wie eie in der IR-Spektrael- 
photometrie verwendet werden, beträgt in der Mehrzahl der 

Anwendungen 0,02 bis 1,0 mm. Die exakte Bestimmung dieser 

Schichtdicken kann durch Ausmessen der Interferenzen, die 

beim photometrischen Messen der Transmission einer leeren 

Küvette gegen Luft aufgezeichnet werden, erfolgen. 





Fällt kohärentee, monochromatisches Licht durch das Küvetten- 
fenster A und dis Luftschicht der Dicke d auf das Küvetten- 
fenster B, so wird an B ein Teil des Lichtes reflektiert. 
Da die Reflexion an einem optisch dichteren Medium erfolgt, 
tritt hier ein Phasensprung von J)/2 auf. Ein Teil dieses 
reflektierten Lichtes durchsetrahlt A und geht für die 
Messung verloren, während ein anderer Teil an A reflektiert 
wird. Dabei tritt wieder ein Phasensprung von )/2 auf. 

Ein Teil diesse Lichtee passiert das Küvettenfenster B, 

der restliche wird erneut reflektiert. B wird demzufolge 
von Licht passiert, das nicht reflektiert wurde und von 
Licht, das 1, 2 ... n-mal reflektiert worden ist. 

Das die Küvette passisrende, nicht reflektierte Licht wird 


von reflsktierten Licht denn verstärkt, wenn dessen Wellen- 
länge multipliziert nit der Zehl der Reflexionen, der doppel- 
ten Dicke d entspricht. Wird die Intensität des Lichtes in 
Abhängigkeit von der Wellenzahl gemessen und regiatriert, 
erhält man einen Wellenzug mit Maxime und Minima: 
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Zwischen der Schichtdicke d (cm), der Zahl der Reflexionen r 
und der Wellenlänge (cm) gilt 


[) 
- 
le 
[) 
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2dV’ er 


Bei der Registrierung der Reflexionen über einen Wellenzahl- 
bereich v, bis v. (7,> v,) iet die Anzahl der Reflexionen 
bei 9, gleich r + N und bei ®, gleich r: 


2 d v.r+ N und 2 d v„=r, 


Die Schichtdicke d der Küvette ergibt sich dann aus 


d- 7771 

1 2 

Auf der Registrierung ist ®, die Wellenzahl mit dem ersten 
im Registrierbereich liegenden Maximum, 9, die Wwellenzahl 
mit dem letzten im Registrierbereich liegenden Maximum. 
Bedingung ist dabei, daß P,_< 9 -START und ®_ > 9-STOP 


sind. um zu sichern, daß bei v, und v, auch echte Maxima 


vorliegen, N ist die Anzahl der Maxime, beginnend wit 

N = O0 bei 9. 

Bei der Messung der Interferenzen muß die Küvette leer sein, 
da nur für Luft der Brechungsindex n = 1 beträgt. 

Bei der Bestimmung der Dicke dünner Schichten muß der 
Brechungsindex n des Schichtenmaterials bekannt sein, da 


er in die Berechnung der Schichtdicke mit eingeht: 


Neon 


d= 
2 (91-973) 


SOP 4.10 4.20 4.21 Mehrkomponentenanalyse 


Mit der Kassette MULTICOMPONENT ANALYSIS kann durch automati- 
schen Meß- und Berechnungsablauf ein Mehrkomponentengemisch 

mit maximal 6 Komponenten quantiativ analysiert, d. h. die 
Konzentrationen seiner Komponenten berechnet werden. 

Die Berechnung erfolgt auf der Basis folgender Voraussetzungen: 


- Es ist bekannt, welche Komponenten im Gemisch enthalten 
sind. 


- Es sind nur so viele Komponenten im Gemisch enthalten, wie 
bestimmt werden sollen. 


- Zur Bestimmung der Extinktionskoeffizienten liegen alle 
Komponenten isoliert in reinem Zustand vor. 


- Alle Komponenten verhalten sich bsi den zur Analyse aus- 
gewählten Wellenzanlen (Meßwellenzahlen) linear im Sinne 
des Lambert-Bserschen Gesetzes. 


- Die Extinktionen der Komponenten addieren sich bei den 
Wellenzahlen. 


Für die Mehrkomponentenanalyse müssen ebenso viele Meßwellen- 
zahlen ausgewählt werden wie Komponenten im Gemisch enthalten 
sind. 

Dazu sollten die Extinktionekurven der reinen Komponenten 
übereinander registriert und für jede Komponente als MeB- 
wsllenzehl die Wellenzehl desjenigen Pseks genommen werden, 
bei dem die Beeinflussung durch die Extinktionskurve der 
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anderen Komponenten am geringsten ist. 

Unter der Voraussetzung, daß sich die Extinktionen der Einzel- 
komponenten addieren, ergibt sich ein linseares Gleichungs- 
system: 


m 
mn 
- 
_ 
Du 
[I 


d le, ( v,) C, + &, ( v) C, Hoeen + &, ( v,) cl 


Elm) zd fe, (mc, re, (PC r ee, (m) 


Elm) =0 [EL PIC re lm Lz rer, (9) cc] 


Die Mehrkomponentenanalyse geht dann in 3 Schritten vor 
sich: 


1. Berechnung der Extinktionekoeffizienten der reinen 
Komponenten bei allen zur Analyse ausgewählten Meßwellen- 
zahlen mit dem SOP 4.10 SPECIF.- ABS 


2. Eingabe der zur Lösung des linearen Gleichungssystems be- 
rechneten Extinktionskoeffizienten mit dem SOP 4.20 
MC-INPUT 


3. Bestimmung der Konzentration der Komponenten des Proben- 
gemischs mit dem SOP 4.21 MULTICOMP 


SOP 4.10 Berechnung der Extinktionskoeffizienten 


(SPECIF.-ABS) 
Das SOP 4.10 beinhaltet die Messung der Extinktion jeder 
isoliert vorliegenden Komponente des zu analysierenden Ge- 
mischs an den Meßwellenzahlen und die anschließende Be- 
rechnung des Extinktionskoeffizienten E für jede wellenzahl: 


nn 

} 

Die Konzentration C (Wertebereich 10° ®<c<ıoP) und die 
Schichtdicke d (Wertebereich 0,010 <d<s3000) jeder Komponente 
müssen bekannt sein. 


ı1 


Die Extinktion jeder Komponente bei jeder Meßwellenzahl kann 
einnel oder zykliech gemassen werden. Bei zyklischer 
Meseung erfolgt intern eine Speicherung der Extinktions- 


koeffizienten Ei; sit abschließender Mittelwertbildung 
n 


a zZ ee 13 und Berechnung dsr dezu gehörenden Standerdab- 
isi 


wsichung. Dis Berschnung des Extinktionskoeffizienten erfolgt 
eus der gemessenen Extinktion Eo 


En -sE (v4) = E, (Hy) 


C = Konzentration 
E vu) = unkorrigierte Extinktion bei der Msßwellenzahl v 
E,(9y4) = Basisextinktion 


M 


Dis Basisextinktion, d. h. der durch Absorption der Küvstten- 
fenster, des Lösungs- oder Einbettungssittels entstehende 
Spektrenuntergrund, kenn durch drei verschiedene Untergrund- 
bzw. Besiskorrekturen eliminiert werden: 


- Grundkorrektur oder AUTO ZERO-Korrektur an der Meßwellen- 
zehl (Ein-Punkt-Korrsktur) 


- Zwei-Punkte-Korrektur zur Ermittlung der Extinktions- 
differenz 4E zwischen Meßwellenzahl 7 „ und einer Bezugs- 
wellenzehl 99. Die Basiskorrektur erfolgt parallel zur 


Abszisse: 
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- Drei-Punkte-Korrsktur zwischen Meßwellenzahl ar und zwei 
Bezugswsllenzahlen Y9 und I 92° 
Die Basiskorrektur erfolgt linear: 


E 


9%, Mm PB %, IM 78, 9 


Die Messung der Extinktion an siner ausgewählten Wellenzahl 
(Meßwellenzahl) hat gegenüber der registrierenden Meßweise 
den Vorteil, daß die gesamte Msßzeit für die Bildung des 
Meßwertes an der analytisch aussagsefähigen Wellenzahl ver- 
fügbar ist. Durch die ausgezeichnete Langzeitreproduzierbar- 
keit der wellenzahl und durch die hohe spektrale Auflösung 
des SPECORD wird auch bei schmalen Absorptionsbanden der 
Meßwert nicht verfälscht. Wichtig ist die sorgfältige und 
richtige Auswahl der zur Messung zu benutzenden Wellenzahl 
als Voraussetzung für die Güte des Meßergebnisses. Bekannt- 
lich ist der Extinktionsfehler 4E im Verhältnis zum wellen- 
zahlfehler 49 größer, wenn die Absorptionsmessung auf der 
Flanke der Absorptionskurve und nicht im Bandenmaximum v 
erfolgt: 


M 
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Sm. STIEG 
BIDPILBIZEZZEEZEZERIIE 


Mit dem SPECORD kenn die geneue Lage des Bendenmaximums 
durch Regietrierung der Bande mit Meßwertausdruck erhalten 
werden. Dabei ist jedoch zu bsachten, daß sich in Abhängig- 
keit von den gewählten Registrierparametern SLIT/spektrale 
Spaltbreite und EXP X ein kleinstmöglicher Meßpunktabstand 
ergibt. Diesem Abstand entspricht auf der Registrierung eine 
Abszissenlängs von O,4 mm und je nach gewähltem Maßstab 

(EXP X) ergeben sich damit folgends kleinste Meßpunktab- 
stände MP für zwei aufsinander folgende Meßwerte: 


MP 8 4 2 0,8 0,4 0,2 0,1 cm”! 


EXEPX 0,5 1 2 8 10 20 40 mm/100 cm”! 


(Vergleiche auch Tabelle 4 "Reslisierte Meßpunktabstände ..."” 
der Gebrauchsanleitung SPECORD M 80/M 85.) Das bedeutet, daß 
die durch den Extremwertausdruck gefundenen Banden je nach 
den verwendeten Meßparametern einem Rundungsfehler von 

einem halben Meßpunktabstand haben können. 
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SOP 4.20 Eingabe der Extinktionskoeffizienten 


(MC-INPUT) 
Das SOP 4.20 beinhaltet die Eingabe der nit dem SOP 4.10 be- 
rechneten Extinktionskoeffizienten für eine nachfolgende Mehr- 
komponentenanalyse. Die Koeffizisntsn werden in Fora einar 
Matrix gespeichert. Gleichzeitig wird dis Untergrundkorrektur, 
die bei der Berschnung der Extinktionskoeffizienten zugrunde- 
gelegt worden ist, sbgefragt und gespeichert. 
Die eingegebenen Koeffizienten können nach dsr Eingabs mit 
dem Befshl (4.20) (WRITE) auf Magnetkarte gsschrisben werden. 


SOP 4.21 Mehrkomponsntenanalyse (MULTICOMP) 


Unter der Voraussetzung, daß eine gültige Koeffizienten-Metrix 
gespeichert ist, genügen der Aufruf des SOP 4.21 mit Eingabe 
der Schichtdicke der Probe und das Vorhandenssin des bsim 

SOP 4.10 verwendeten Meßprogrannes im Programmspsicher, um 

die Analyse automatisch durchzuführen. Dis Extinktionen des 
Komponentengemische werden an sllen Meßwellsnzahlen gemessen 
und anschließend durch Lösung dss linearen Gleichungssystens 
E, = d 2 E,, C, die Konzentrationen der Komponenten berechnet. 
Die Messung kann einmal erfolgen oder zyklisch mit Berechnung 
des Mittelwertes der Konzentration und dessen Standerdab- 
weichung. 


3. Bedienung 
3.1. Einsetzen der Kassette in das SPECORD 


Der Kassettenaufnahmeschacht befindet sich an der linken 
Seitenwand des SPECORD unter des Abdeckblech,. 


ACHTUNG I 
Vor dem Einsetzen der Kassstte ist das SPECORD auszuschalten! 
Das Abdeckblech wird durch zwei Arretierungsstifte gesichert, 
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zum Abnshnen ist ss hochzudrücken und nach vorn zu zishen. 


3.2. Wahl der Sonderprogranms 
3.2.10. Allgsmeinee 


1. Der Aufruf der Sonderprogramme erfolgt durch den Befshl 
(XXX) (START) im Grundzustsnd des SPECORD. Nach diesen 
Befehl leuchtet die START-LED und es srfolgt eins Rsihe 
von Abfragen bzw. Eingabesufforderungen in einem Dialog 
über die Leuchtanzsige. Jede Antwort bzw. Eingabe ist 
durch Drücken der = -Taste zu übernehmen. 


2. Sind während des Dialogs falsch gewählte Antworten und 
Eingaben übernonsen worden, ist die Abfrage durch Drücken 
der STOP-Taste abzubrechen und dse Kassetten-Sonderpro- 
grasn erneut aufzurufen, 


3. Mit Verlöschen der START-LED ist des Sonderprogrann be- 
endst. 


4. Dis in sinen Sonderprograms eingegebenen Zahlenwerte 
werden nach der Abarbeitung des SOP nicht in jeden Falle 
gelöscht. Sie erscheinen beim ernsuten Aufruf des SOP 
in der Anzeige, können übernommen (Drücken der = -Taste) 
oder durch Eingebe andsrer Zahlenwerte übsrschrieben wer- 
den. 


3.2.2. SOP 4.00 Bestismung der Schichtdicke 
(PATHLENGTH) 


Bemerkungen: 
1. Die Schichtdicke wird in der Maßeinheit can bsstimnat. 
2. Die Intensität der Interferenzen nimst mit abnshmender 


Wellenzahl und nit des Reflaxionsgrad des Küvsetten- 
satsrials zu. 


3. Die Schichtdicke ist proportional der Anzahl der Inter- 
ferenzen. Die Bestimmung von Schichtdicken > 1 mm durch 
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Aussessen des Interferenzen ist nicht mehr sinnvoll. 


4. Zur Schichtdickenbestimmung sollten mindestens 10 Maxima 
registriert werden, da dis Berechnung mit steigender An- 
zahl von Maxima genausr wird. Das heißt, je größer der 
Spektralbereich ist, über den gemessen und registriert 
wird, um so genauer wird die Schichtdicke bestimmt. Da 
die Messung mit größer werdendem Spektralbereich aber 
auch sehr Zeit beansprucht, ist ein vertretbarer Kompro- 
miß herzustellen (siehe Pkt. 9.). 


5. Bei der Wahl des Spektralbereiches ist darauf zu achten, 
deß möglichst keine Störungen im Untergrund, z. B. durch 


H,O- und CO,„-Banden auftreten. 


6. Die Auflösung darf nicht zu groß gewählt werden, da sich 
dann das Rauschen vergrößert und u. U. Rauschspitzen als 
Maxina ausgedruckt werden können, die das Meßergebnis 
verfälschen. 


7. Zur Berschnung der Schichtdicke werden nur die ausge- 
druckten Maxima verwendet. 


8. Die Wellsnzahldifferenz zwischen den Maxima muß gleich 
sein. 


9. Der zu vereinbarende Meßpunktabstand ist der Schichtdicke, 
die exakt bestimmt werden soll, anzupaesen. 
Dazu wird folgendes. Vorgehen empfohlen: 


Beipiel 1: 


Ermittlung der 'Parameter für eine exakte Bestimmung der 
Schichtdicke d einer O0 ,02-mm-Küvette: 
Orisntierend wird als Spektralbsreichslänge P 
1000 cm”! zugrundsgelegt: 


- 9» 


1 2 


N 


er enT 
1,7892 
N 
0,002 cn = 3000 cem-i ’ N = 4 


d. h. im Spektralbereich treten 4 Maxima auf, der Abstand 


zwischen den Maxima beträgt 250 en, 
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Als Meßpunktabstand ist etwa auf ein Zehntel der Wellenzahl- 
differenz zwischen den Maxima zu orientieren, d. h. SLIT und 
EXP X für das Meßprogramm sind so zu vereinbaren, daß sich 
als Meßpunktabstand 25 cm”! ergibt. Da im SPECORD als größter 
Meßpunktabstand 8 cm”! realisiert werden kann, muß die Ver- 
einbarung SLIT = 12 und EXP X = 0,5 getroffen werden (siehe 
Gebrauchsanleitung SPECORD M 80/M 85, Tabelle 4). 

Außerdem ist zur Steigerung der Genauigkeit für die Be- 
stimmung der Schichtdicke die Spektralbereichslänge zu ver- 
größern, um die Anzahl der Interferenzen zu erhöhen. 
Folgende Meßbedingungen werden empfohlen: 


9 -START 2300 
9 -STOP 500 
SLIT 12 
IT 1 
SPEED 10 
ZERO ADJ 100 
EXP Y 80 
EXP X 0,5 


Beispiel 2: 


Ermittlung der Parameter für eine exakte Bestimmung der 


Schichtdicke einer 0,5-mm-Küvette: 


0,05 cn = — : N = 100 


2000 cm 
d. h. im Spektralbereich treten.-100 Maxima auf, der Abstand 
zwischen den Maxima beträgt 10 cm”t, 
Entsprechend Beispiel 1 ergibt sich ein Meßpunktabstand von 
0,8 cm”? oder 1,2 cm”! (siehe Gebrauchsanleitung SPECORD 
M 80/M 85, Tabelle 4). Die Länge des Spektralbereichs känn 
verkürzt werden. 


Folgende Meßbedingungen werden empfohlen: 


9 -START 1000 
9 -STOP 700 
SLIT 12 


IT 3 
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SPEED 90 
ZERO ADJ 90 
EXP Y 40 
EXP X 5 


Beispiel 3: 
Meßbedingungen für die exakte Bestimmung der Schichtdicke 


einer 1-mm-Küvette: 


9 -START 800 

9. -STOP 700 

SLIT 0,8* (Spektrale Spaltbreite 49) 
IT 3 

SPEED 90 

ZERO ADJ 100 

EXP Y 40 

EXP X 6 


Programmablauf: 
- Das enteprechende Meßprogramm steht im Programmspeicher. 


- Befehl (4.00) (START) 
Die Messung der Interferenzen beginnt. Nach Beendigung der 
Messung schließt sich automatisch die Bestimmung und der 
Ausdruck der Schichtdicke an. 


3.203. SOP 4.10 Berechnung der Extinktionskoeffizienten 
(SPECIF.-ABS) 


Bemerkungen 

1. Das Meßprogramm muß im Programmepeicher stehen und aus 
so vielen Programmblöcken bestehen, wie das zu unter- 
suchende Probengemisch Komponenten enthält. 


Beispiel: 
Ein Probengemisch besteht aus den Komponenten 1, 2 und 3; 


die Konzentration der Komponenten soll bestimmt werden. 
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Von jeder isoliert vorliegengenden Komponente ist ein 
Extinktionsspektrum zu messen, wobei alle 3 Spektren auf 


einem Registrierblatt übereinander zu registrieren sind. 


Für jede der Komponenten ist eine Meßwellenzahl Y, auszu- 
wählen, bei der die Extinktionskurve durch die Kurven der 


anderen Komponenten am wenigsten beeinflußt ist (verglei- 
che Abbildung). 





Pmı Pm2 ’m3 ’ 
Die 3 Meßwellenzahlen sind in 3 Programmblöcken zu einem 
Meßprogramm zusammenzufassen, wobei die Wellenzahlen stets 
der Größe nach einzugeben sind: 
Größte wWellenzahl in Block 1 (Komponente 1), 
mittlere wellenzahl in Block 2 (Komponente 2), 
kleinste wellenzahl in Block 3 (Komponente 3). 
Die Extinktion jeder Komponente wird an allen 3 Meßwellen- 
zahlen gemessen, so daß für jede Komponente 3 Extinktions- 
koeffizienten berechnet werden. 


Eventuelle Ordinatenvereinbarung % T im Meßprogramm wird 
ignoriert. 


Bei zyklischer Messung wird aus programmorganisatorischen 
Gründen die CYCLE-Taste während des Ablaufes des SOP 4.10 
automatisch ausgeschaltet und nach Beendigung des Sonder- 
programms wieder eingeschaltet. 

Als Ergebnis der Messung werden der Mittelwert des 
Extinktionskoeffizienten und dessen Standardabweichung 
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ausgedruckt. 

wird vor Aufruf des Sonderprogramms die XY-Drucker-Taste 
eingeschaltet, wird der in jedem Einzelzyklus berechnete 
Extinktionskoeffizient ausgedruckt. Die XY-Drucker-Taste 
wird wie die CYCLE-Taste während der Messung ausge- 
schaltet. 


Es wird empfohlen, die Extinktion zur Berechnung der 
Extinktionskoeffizienten mit IT = 10 s und Zykluszahl 10 
zu messen, um statistische Fehler auszuschalten. 


Die Basiskorrektur kann für jede Meßwellenzahl vereinbart 
werden und gilt dann für alle Komponenten: 


- Bei parallel zur Abszisse verlaufender Basisuxtinktion, 
z.B. Untergrund durch Lösungsmittel’ ist die AUTO ZERO- 
Korrektur durchzuführen. Die Korrekturwerte sind wie 
in der Gebrauchsanleitung SPECORD M 80/M 85, Abschnitt 
4.6.3.1. beschrieben, aufzunehmen. (Im Probenraum be- 
findet sich dabei die Küvette mit dem Lösungsmittel für 
die Probe.) Nach der Aufnahme der AUTO ZERO-Korrektur- 
werte muß die AUTO ZERO-Taste eingeschaltet bleiben; 
dann ist das SOP aufzurufen und bei Abfrage der Basis- 
korrektur die Ziffer O einzugeben. 


E *(unterbrochene Linie im Bild) 
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- Verläuft der Untergrund nicht parallel zur Abszisse 
(unterbrochene Linie im Bild), kenn für jede Meßwellen- 
zahl eine Zwei- oder eins Drei-Punkts-Korrektur verein- 
bart werden. 





Aı 


81° 99, Ym29a2 Per ma 982 v 
Bei Vereinbarung der Drei-Punkte-Korrektur als Basis- 
korrektur für eine Meßwellenzahl nuß die Meßwellenzehl 

9 1 zwischen den Bezugswellenzehlen 7, und Lie liegen 


und v1 > 992 sein. 


Die Eingabe der Konzentration der reinen Komponenten im 
Wertebereich 10°®<C< ı0° er folgt in Exponentendar- 
stellung. Nach Eingabe einer 4stelligen Zahl (Mantisse) 
kann, falle es notwendig ist, ein einstelliger Exponent 
eingegeben werden. In der Leuchtanzeige erscheint das 
Symbol "E” für Exponent. Die Eingabe eines negativen 
Exponenten geschieht durch Drücken der Dezimalpunkt-Taste 
vor Eingabe des entsprechenden Exponenten. So kann z. B. 
der Konzentrationswert 0,025 els solcher oder in Exponenten- 
darstellung 25,00 E- 3 (8 25. 10””)bzw. 2,500 E - 2 bzw. 
0,250 E - 1 eingegeben werden. 
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7. Die Küvettenschichtdicke kann in cm oder in mm eingegeben 
werden. 


8. Die Aufnahme der AUTO ZERO-Korrekturwerte und die 
Extinktionsmessung der Komponenten sollte mit der gleichen 
Küvette erfolgen. 


Programmablauf: 


Beispiel 1: 


Zur quantitativen Analyse eines aus 2 Komponenten bestehen- 
den Gemisches sind die Extinktionskoeffizienten beider 
Komponenten zu bestimmen. Die Basiskorrektur soll mit 

AUTO ZERO-Korrekturwerten erfolgen. 

Die Aufnahme der AUTO ZERO-Korrekturwerte ist abgeschlossen, 
Die AUTO ZERO-LED leuchtet. Im Probenraum befindet sich die 
Küvette mit der Komponente 1. 


Befehl Leuchtanzeige Bedeutung 

1. (4.10) (START n= Komponentennunmmer 1 
eingeben 

2. (1) (=) CI = Konzentration der 
Komponente 1 eingeben 

3. (X) (=) d=s Schichtdicke der Kü- 
vette eingeben 

4. (X) (=) - Besiskorrektur ver- 
einbaren (AUTO ZERO=- 

5. (0) (=) (=) Korrektur) 


Die Messung der Extinktion mit nachfolgender Berechnung 
und Ausdruck der Extinktionskoeffizienten für Kompo- 
nente 1 erfolgt. 


Nach Beendigung des Sonderprogramme ist die Komponente 2 
in den Probenraum zu setzen. 


10. 


(4.10) (START) 


(2)(=) 
X)(e®e) 
X)(=) 
(0)(=)(=) 
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Komponentennummer 2 
eingeben 
Konzentration der 
Komponente 2 ein- 
geben 

Schichtdicke der 
Küvette eingeben 
Basiskorrektur ver- 
einbaren (AUTO ZERO- 
Korrektur) 


Die Messung der Extinktion mit nachfolgender Berechnung 
und Ausdruck der Extinktionskoeffizienten für Komponente 2 


er folgt. 


Beispiel 2: 
Zur quantitativen Analyse eines 3-Komponenten-Gemischs sind 
die Extinktionskoeffizienten der 3 Komponenten zu bestimmen. 
Als Basiskorrektur soll an der 1. 


Meßwellenzahl eine Zwei- 


Punkte-Korrektur und an der 2. und 3. Meßwellenzahl jeweils 


eine Drei-Punkte-Korrektur erfolgen. 


Im Probenraum befindet sich die Küvette mit der Komponente 1. 


Befehl 


(4.10) (START) 


(1)(=) 
(X)(=) 
X)(0=) 


(93)(=)(0)C=) 


Leuchtanzeige 


n 


Bedeutung 


Komponentennummer 1 
eingeben 
Konzentration der 
Komponente 1 ein- 
geben 

Schichtdicke der Kü- 
vette eingeben 
Basiskorrektur für 

1. Meßwellenzahl ver- 
einbaren 
Basiskorrektur für 

2. Meßwellenzahl ver- 
einbaren 


6. (9gı)(")(9a2)(=) 


7 (dgl) (rg2)(=)l=) 


Basiskorrektur für 3. 
Meßwellenzahl verein- 
baren 


Die Messung der Extinktion mit nachfolgender Berechnung 


und Ausdruck der Extinktionskoeffizienten für Komponente 1 


erfolgt. 


Nach Beendigung des Sonderprogramms ist die Komponente 2 in 


den Probenraum zu setzen. 


8. (4.10)(START) 


9. (2) (=) 


10.(X) (=} 


11.(X) (=) 


12.Bedienschritte 5. - 7. 


wiederholen! 


Komponentennummer 2 
eingeben 
Konzentration der 
Komponente 2 eingeben 
Schichtdicke der Kü- 
vette eingeben 
Basiekorrektur für 1. 
Meßwellenzahl verein- 
baren 


Die Messung der Extinktion mit nachfolgender Berechnung 
und Ausdruck der Extinktionskoeffizienten für Komponente 2 


erfolgt. 


Komponente 3:in den Probenraum setzen! 


13. (4.10)(STARF) 


14. (3) (=) 


15. (X) (=) 


16. (X) (=) 


Komponentennummer 3 
eingeben 
Konzentration der 
Komponente 3 eingeben 
Schichtdicke der Kü- 
vette eingeben 
Basiskorrektur für 

1. Meßwellenzahl 
vereinbaren 
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17. Bedienschritte 5. - 7. wiederholen! 


Die Messung der Extinktion mit nachfolgender Berechnung 
und Ausdruck der Extinktionskoeffizienten für 
Komponente 3 erfolgt. 


3.2.4. SOP 4.20 Eingabe der Extinktionskoeffizienten 
(MC-INPUT) 


Programmablauf: 


Beispiel: Zur quantitativen Untersuchung eines 2-Komponenten- 
Gemisches sind für Komponente 1 und 2 die Extinktionskoeffi- 
zienten an den zwei Meßwellenzahlen ermittelt worden. Bei der 
Ermittlung war als Basiskorrektur die AUTO ZERO-Korrektur ver- 
wendet worden. 

Die 4 Koeffizienten und die verwendete Basiskorrektur sollen 
mittels SOP 4.20 eingegeben werden. 


Befehl Leuchtanzeige Bedeutung 


1. (4.20) (START) Pn = Nummer des Meßpro- 
gramms, mit dem die 
Extinktionskoeffizienten 
ermittelt worden sind, 


eingeben 

2. (X) (=) n = Anzahl der Komponenten 
"eingeben 

3. (2) (=) 11 Extinktionskoeffizient 


für Komponente 1 bei 
der 1. Meßwellenzahl 
eingeben 

4. (X) (=) 21 Extinktionskogffizient 
für Komponente 1 bei 
der 2. Meßwellenzahl 
eingeben 

5. (X) (=) 12 Extinktionskoeffizient 
für Komponente 2 bei 
der 1. Meßwellenzahl 
eingeben 
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6. (X) (=) 22 Extinktionskoeffizient 
für Komponente 2 bei 
der 2. Meßwellenzehl 
eingeben 

7. (X) (=) - Basiskorrektur eingeben 

8. (0) (=) (=) 


Mit dem Befehl (4.20) (WRITE) können die Koeffizienten jstzt 
auf Magnetkerte geschrieben werden. ‚Damit entfällt für eine 
sich nicht unmittelbar anschließende Mehrkomponentenanalysa 
der gleichen Komponenten die Eingabe der Extinktions- 
koeffizienten mittels SOP 4.20; die Eingabe geschieht dann 
einfsch durch Einlesen der Daten von der Karte durch den 
Befehl (4.20) (READ). 


3.2.5. SOP 4.21 Mehrkomponentenenalyse (MULTICOMP) 


Bemerkungen: 
1. Die gültige Koeffizienten-Matrix muß im SPECORD gespeichert 
sein. 


2. Das Meßprogremm, das bei der Ermittlung der Extinktions- 
koeffizienten verwendet und dessen Programmnummer bei der 
Eingabe der Koeffizienten mit eingegeben worden ist, muß 
im Programmspeicher stehen. 


3. Die Schichtdicke kenn in cm oder in mm singegeben werden. 


Programmablauf: 
Befehl. Leuchtanzeige Bedeutung 

1. (4.21) (START) d = Schichtdicke der Kü- 

vette eingeben 

2. (X) (=) 
Die Messung der Extinktion an den Meßwellenzahlen unter 
Berücksichtigung der in der Koeffizienten-Matrix verein- 
barten Basiskorrektur und die Berechnung der Konzentrationen 
der Komponenten des Probengemisches erfolgt. 


4. 


120 


121 


122 


123 


126 


126 


127 


128 


129 


130 
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Fehlerliate 


Progremmblockzahl > 1 
Schreiber ausgsschaltet 


Keine Wwellenzehlregistrierung 
vereinbart 


SOP 4.00 


ll EP ES ES ER EP ER EI EL? 


Kein Meximum gefunden 


Nummer des im Programmspeicher stehenden Meß- 
programms nicht mit der im Sonderprogramm verein- 
berten identisch 


Blockzehl ungleich Komponentenzehl 
Keine AUTO ZERO- oder 100-%-T-Korrektur vorhanden 
Daten unvollständig 


Wellenzahlen zur Basiskorrektur nicht geordnet 
eingegeben 


Determinante = O, neue Extinktionskoeffizienten 
messen | 
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